24 lutego 1927 r.

| Bw'g 0%

OPIS PATENTOWY

Nr 4939.

A.-G. fir Chemiewerte
(Mainz, Niemcy).

KL 12 g 1.
NKP r?):,wd‘ 910

Sposdb wykonywania chemicznych reakcyj.

Zgloszono 4 kwietnia 19235 r.

Udzielono 17 maja 1926 r.

Pierwszenstwo: 3 kwictnia 1924 r. dla zastrz. 7;

L czerwea 1924 1. dla zastrz. 1; 27 sierpnia 1924 .

dla zastrz. 2—0; 17 grudnia 1924 1. dla zastrz, § (Niemcy).

Wymnalazek dotyczy sposcbu wykony-
wania chemicznych reakcyj, jak np. sulfo-
nowanie, nitrowanie, chlorowanie, rafino-
wanie, oczyszczanie kwasami i tugami,
wprowadzanie grup do polaczer organicz-
mych it. d.

Zasada niniejszego sposobu polega na

‘em, ze materjal prizeznaczony do obrabia-
nia produktéw jest wessany przez materjal
porcwaty, i w ten sposéb powistalta masa
suszy sie i nastepnie uzywa sie do zada-
hiej reakeji.
' Do powyizszego celu moze byé uzyty
‘dowolny materjat porowaty np. palona zie-
'mia, okrzemkowa, ziemia folarska, wggiel
kostny i t, d.

Sposéb niniejszy posiada specjalng za-
lete pod wzgledem technicznym, a miano-

wicie: ze reakcje chemiczne nie odbywaja
sie gwattownie, wiskutek czego mie powsta-
ja niepozadane poboczne reakcje, ktéreby
‘mogly powodowaé powstawanie niepoza-
‘danych produktow.

Sposéb niniejszy nadaje sie gléwnie do
‘oczyszczania i zobojetniania olejow.
' Do oczyszczania olejow uzywa si¢ od-
‘dawna stezonego kwasu siatkowego. Spo-
s6b ten posiada caly szereg wad technicz-
nyich, gdyz kwas siarkowy dziata zwykle
za silnie na oleje, wytwarzajac wieksza lub
‘mniejsza ilo§¢ produktéw sulfonowych, i
powoduje rézne miepozadane reakcje |po-
beezne; oczyszczanie wiec zapomoca kiwasu
siarkowego polaczone jest zawsze ze stra-
tami.

Stosownie do wynalazku, materjat po-



rowaty jek. np. ziemia folarska, ziemia o-
krzenticowa 1 t. &, nasyca si¢ kwasem siar-
~ kowym, nastepnie suszy sig i masa ta stu-
" zy dp oczyszczania olejéw. W #en sposéb
zapobiega sie wszelkim dalej idacym reak-
ojom, Kwas siarkowy w tej postaci dziata
na oleje wylacznie oczyszezajaco i odbar-
wiajaco, usuwajac wszystkie koloidalnie
_rozpulszczone zanieczyszczenia, bez twortze-
nia nﬂepo-iqdanych produktéw. Sposéb ni-
niejiszy dal sig zastosowaé do wszelkiego ro-
dzaju olejéw, dajacych sie oczyscic lwa-
sem siarkowym, jak oleje pochodzenia ro-
slilnrmego i zwierzecego,
benzole 1 t. d.

} W ten sposdb mozna z rbeldhmcmego o-
leju rzepakowego wytwarzaé olej jadalny,
(@ takize obrabiaé tram oraz oleje mineralne
réznego rodzaju np. olej skalny lub olej
ismelny. Mozna takze np. z oleju skalnego
usungé asfalt przy jednoczesnem ulepsze-
miu koloru oleju,

| Mozna takze z benzyny usunaé wszyst-
kie zwiazki miedosycone,

I Ten sam sposéb mozna z powodzeniem
uzywaé do zobojetniania.

t  Oleje mineralne, oleje ttuste 1 weglowo-
dory po oczyszczeniu kwasem siarkowym,
wykazuja kwaéna reakcje, ktéra musi byé
usunieta zapomoca zobojetniania. Zobojet-.
niamie jednak przedstawia duze trudnoéci,
gdyz powoduje tworzenie sie¢ emulsylj, kt6-
re daja sig¢ bardzo trudno usunaé.

¢ Okazalo sie jednak, ze zobojgtnianie
wispomnianyich produktéw. da sie¢ latwo
‘przeprovwaadil!c o fle zastosowane zostana
tugi mie jako takie, lecz tugi p!olchl‘om'qte
w masach wyzej opisanych, wigc np. w zie-
mi okrzemkowej, ziemi folarskiej 1 t. d.

¢ . Okazalo sie, ze materjaly nasycone tu-
gami maja wlasno§é zobojetniania olejow,
bez tworzenia si¢ emulsyj, wzglednie wusu-
wanial naJtydlumJats-ﬁowengo tworzacy@h si¢ e-
mulsyj. .
" Sposdb mmenszy da s1q z;alstosowac do
zobc;grlmama clejéw mlneralmylch craz a-

oleje mineralne,

romatycznych weghowodbrdw jak benazol,
ksylol it. d. po oczyszczeniu ich zapomoca

“kwasu siarkowego.

Dalej okazalo sie, ze przy uzyciu poro-

watych materjatow, ilos¢ materji reakcyj-
nej moze byé znacznie zmniejszona. Wy-
starczy tylko zwilzenie por materjalu po-
rowatego materja reakicyjna, przyczem sita
reakcyjna materjalu  zostaje znacznie
zwiekszona, Nie jest jeszcze wyja$nione na
czem polega to nadzwyczajne zjawisko.
Prawdopedobnie materjal perowaty sprzy-
ja zwiekszeniu sily reakcyjnej. Wigc sto-
sownie do wynelazku nalezy materjal po-
rowaty nasyci¢ tykke ~ nieznaczna ilodcia
materji reakcyjnej, azeby otrzymaé dobiry
wynik.
Przy wykonaniu postepuje sie w ten
sposéb, ze materjat porowaty masyca sie
rozcieficzona materja reakcyjna np. roz-
cieiczonym kwasem, nastepnie nadmiar
kwasu lub innej materji usuwa si¢ z ma-
terjalu ptizez wytloczenie lub w inny spo-
s6b, poczem wiekisza czesé wody usuwa sig
w !dowolny sposéb przez odparowanie,
wzglednie w prézni, ' '
i W ten sposéb w: materjale porowatym
ipozostaja tylko baridzo mate ilosci uzytecz-
nego produktu, kitéry w porach jest nuad-
z'wyt:za] drobno rozdzielony. '

Tlo$ci te w wiekszosci wypadkdw, wy-,
starczaja do wykonania reakiji.

Przy rafinowaniu olejéw mineralnych
zapomocy, ziemi okrzemkowejj i innych ma-
terjalow nasyconych kwasami, powstaja, o-
sady, sktadajace sie przewaznie z miesza-
niny ziemi okrzemkowej i polimeryzowa-
nych, wzglednie asfaltowanych produktéw,
ktére stanowis uciazliwe odpadki,

Przytem okazato sie, ze lpowymsze od-
pad(kn mozna prosfym sposobem przetwo-
rzy¢ w techniczni¢ uzywalne produkity,
przez obrébke ich sulfonowanemi -olejami
Tub zywloa.ml, w obecnosci- fugow. ,

" Bardzo korzystnem okazalo le uzyeie

t



sulfonowanego -oleju, letéry da-si¢ stosun-
fkowo tanio wytwarzaé¢ w duzych ilosciach.

W celu praktycznego wykonania sposo~
bu, nalezy odpadki najpierw obrobi¢ lu-
giem i mastepnie do powsstatej masy doda¢
wodnego rozczynu sulfonowanego materja~
T, Przytem powstana emulsje, kitore daja
si¢ w kazdym stosunku emulgowaé woda
1 mogy byé uzyte do cafeugo szeregu tech-
mczny'ch celow,

- Qkazato sie; ze mieszanina, zawierajaca
zlemie okrzemkowa, po obrébce tugami
przyczynia si¢ do ulrzymywania emulsji.
Mozliwe jest, ze ziemia okrzemkowa istuzy
tu za spoiwo dla reszty materijatiow.

Przyklad I. 100 kg palonej ziemi o-
krzemkowej miesza si¢ z 120 kg stezonego
kwasu siarkowego i nastepnie suszy sig, az
ziemia okrzemkowa przyjmie znéw swdj
pierwdtny wyglad. W ten sposéb powstata
‘masa wystarcza do odzyszczenia 10 000 kg
oleju rzepakowego, Dodana podczas oczy-
szczania nasycona' ziemia okrzemkowa mie-
sza si¢ gruntownie z olejem. Po odstaniu
slg, oczyszczony olej zostaje odciagniety
lub odfiltrowany. Otrzymuje sie czysty ija-
sny olej, pozbawiony wiszelkich zanieczy-
szozeri w iloéci prawie teoretycznej.

Przyktad II. 100 kg ziemi okrzemkowej
nasyca si¢ 50 kg stezonego kwasu siarko-
wego i suszy si¢, az do sproszkowania, W
ten sposéb powstata masa stuzy do oczy-
szczenia okolo 3 000 kg oleju surowego, z
zawartoscia asfaltu okoto 1%. Oczyszcza-
nie odbywa si¢ w nastepujacy sposéb:

Olej surowy nalany do zbiormika z mie-
szadtem, ogrzewa si¢ do 30°C. Nastepnie
nasycona ziemie¢ okrzemkowa dodaje sie
porcjami silnie mieszajac w ciagu godziny;
po uplywie tego czasu olej jest oczyszozo-
my i wolny od asfaltu. Strat niema prawie
zadnych,

Przyklad III. Ziemie okrzemkows mie-
sza sie z rozcieficzonym kiwasem siarko-
wym tak dlugo, az powstanie kaszowata
masa. Mase te wytlacza sig i nastepnie mie-

szejac ogrzewa -do tempenadury parbwaniy .
kwasu siarkowego. 20 kg powskatej :masy
wystardza do zupelnego ratinowadia b 000
i<ig rosyjekiego oleju wrzecidhowefas sy

Przykiad IV. 100 kg oleju; shinataimegb;
nczyszczonego kwasemr siarkowym iniesza
Bie z 1% ziemi okrzemkowej, :aisyconej
taks sama ilo$ciag wagows 409 lugu sodon
wego, Ziemia okizemkowa o$iadaima ~deié
i pezyszezomy olej odcwga sied peaerniywa:
woda. CX ansd Bl
i Przyktad" V 100 lqg odpaidietw miesza
sie ze 100 kg rozciericzonego: tugivecidome:
go i mastepnie ogrzewa. Pomiedzy 80° i
100°C masa sie pieni i robi sie jednorodna.
Do masy tej dodaje sie wodny rczczyn 10
kg plynnej zywicy i miesza sig az do osty-
gniecia, Wtedy otrizymuje si¢ brunatng ge-
stal mase, dajaca sie w kazdym stosunku e-
mulgowaé woda.

Zastrzezenia patentowe.

» 1. Sposéb wykonywania chemicznych
reakcyj, znamienny tem, ze materjal stu-
zacy do cbrabiania produktéw zostaje wes-
sany przez maiterjall porowaty, mastepnie
masa ta zostaje ususzona i uzyta do zada-
nej reakciji. , —

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ay tem, ze jako materjaly porowate uzyte
sa: Ziemia okrzemkowa, wegiel 1 t, d. na-
sycone bardzo matemi ilogciami materii

stuzacej do wywiotania reakcii,

3. Wykonanie sposobu wedtug zaistrz.
1, zZnamienne tem, ze pory materjaiu poro-
wiatego, sa tylko zwﬂlbone lub Wy*hravmon-e
materjalem reakcyjnym.
1 4, Wykcnanie przyktadu  wedtug
zastrz, 1 i 2, znamienne jtem; ze materjal
porowaty nasyca si¢ materjatem reakcyij-
aym, ktérego nadmiar wytlacza 'sie, a na-
stepnie materjat porowaty jest przez diuz-
szy czas ogrzewany, celem ulsumecmm naid-
miaru wody.

5, Wykonanie zstposobu we‘diug zastrz.

Y _;u ‘3.:.-11;. I



1 — 4, znamienne tem, Ze usunigcie nad-
miaru wody odbywa sie zapcmoca prézni,

6. Zastosowanie sposobu  wedlug
zastrz. 1 — 5, do oczyszczania olejow ro-
slinnych, olejéw mineralnych, olejéw smo-
towych i t. p, materjalow.

7. Zastosowanlie  sposobu  wedlug
zastrz, 1 — 5, do zobojetniania olejéw, o-
lejéw mineralnych i aromatycznych weglo-
wodoréw, oczyszczanych kwasami, zna-
mienne tem, ze do zobojetniania uzyte sa
tugi, wessane w ciala state, jak ziemia o-
krzemkowa, ziemia folarska i t. d,

8. Sposéb zuzytkowania odpadkéw po-
wstatych przy obrébce olejéw mineralnych
i im podobnych zapomoca ziemi okrzemko-
wej lub innej podobnej, nasyconej kwasa-
mi, znamienny tem, ze odpadki poddaje
sie w obecnosci tugéw dziataniu sulfono-
wanych olejéw lub zywic, gtéwnie za$ sul-
fonowanej plynnej zywicy.

A.-G. fiir Chemiewerte.
Zastepca: I. Myszczynski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Boguslawskiego, Warszawa.
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